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*pfisob pHpravy 5,8dlmetyIpyrazolaiitnraii 



Vynalez se tylcA zp&sobu pf Ipravy 5.8-di- 
metyVpyrazoleiitrcmu redukcl dlazotovaneho 
5,8-dlmetyl-l-amtaoantrachtoofflM. 

Pfesto. 2e pftpwa .«D0to4ho nea Ikyto- 
vameho pyraiolantronu Je Pj«™« e » *JJ 
vfideckych l patentovfch ipracl. P****™ J?/ 
ho C-aUyldcrH-afi nor.! popsina. Jeho 5,8- 
-dlmetylderiwat prtaraveny podle tobrto > vy- 
naleauma obdobne cnamlcke vlastmastl jako 
zikladnl .pyrazolantron. .v dtetodku po***- 
n! svfch alkylovfch skupim zlepSuJe v aar- 
vivech ietlch kolorlstlcke vlastnostl. 

Zpflsobero podle tohoto vynftleru se 5.8- 



dimeiylpyTaaoUittrtm pfiprawje z 5.8-dtme- 
Tyl-l-amtncwtvtrachinoiru <» l ^ acl ™*!!' 
dulfcl redukcl. Dlazotace se provadl kyse- 
linou nltrosylsirovou. Vznlkiy 
fat se redukuje se stflCWaaiem sodnfm na 

' 5 8^lmetylaatrachliuHiyl-l-hydiazU^lsul- 
tenm. kter? se z vodnebo roztoku teoluje 
velortne draselne soli. Z-abfatta v pro- 
stf edf kyseltny storove se *^ r «^. teu "^ 

„ draselii* hydrolysuie a prechodsie vznfltly 
dUnetylanlrachlnanyl-l-hydrazln se soueas- 
ne cykllsuje na 5,8-dtoetylpyrazolairtron. 



Best Available Copy 



146895 




0 NH, 

1 ^ ^ iftstrora 








Vsechny rcakCxil stupnfi problhajf hladce 
a kvaltta dimetylpyrazolantronu Je P«taCu- 
jlcl pro pflpravu vfitS'jny barvlv. Produkt ]e 
moino pfeCistit sublimact. \ 

PMklad 

Do 150 g 94% kyselrny strovfi se vnese 
za mlchtol 7,2 g dustfinanu sodinfino pft 
maxttnahil teplotfi 40 Po apmem roz- 
puSteni se nitrosylslr&va kyseltaa ocWadi 
na 15—17 "C a vncse se do nl 22,3 g 5,8-dl- 
matyM-aminoajitrachfinoou. Zvoma se za- 
htfeje na 30-35 °C a za mich4nl se udrtuje 
na teto teplotfi 4 hodimy. Po nkomCanl dfcszo- 
tace (zkouska na Kj-skrobov? p&ptrek) se 
ieaktnl sines vlije do 400 ml vody a 200 g 
ledu p?i teplotfi 25 °C. Vyloufienf diazonKim- 
sullAt se odftltruje na mifil a tfticrftt pro- 
«nyle 20 mi 30% roztoku kuchyftskfi soli. 
Prvni promyvaci podll se jtmA k Mawntau 
ftfcrttu, ostatol se zpracuji Jako odpadni 
vody. K filtrttu {celkov? objem 600 ml) se 
pflda 80 g kuchynskfi soli a 5 g chlartdu 
zraetaatftho. VyloufienA podvojna sal diazo- 
lfttky s chlorrdem zlneflnatfm se odfiltruje, 
promyje asi 50 ml konc. roatoku NaCl a 



pfidft k hlavnlmu podllu. Pasta dlazo Atky 
se vnese bfihem 1 hodiny do roatoku s it i«- 
tanu sodnfiho pf tpravenfeho smISento 3i,zg 
NaHS03 ve forme 7B g 40% * aztoku s 30 ml 
10N louhu sodneho, 450 ml vody a 50 g 
ietfu. Teplota bfihem vtaaSeni diaza je 17 a* 
30 <C. Mfcha se pfes ooc. xoztok must b?t 
stale alkallck* na trUatf. WW den sejca- 
hf eje na 75 -C. Po rozpuStfinl vSech kompo- 
nant s© pMA 3 g aktlwnmo uhli a *oztok 
se za tepla skienije* Atottvnl vhll 6e na tll- 
tru promyie teplou vodou, liitrat se M ttpU 
vysoU 70 g KC1 a ponecha se avotoa zchlad- 
nout na 20 *C. VylouCenA draselna* sal hyd- 
wmsultonKiu se odsaje a suSt ve vafcuu 
nri 50-60 °C. VysuSen? produkt se rvolna 
I za mlchto! vnese do 240 g 
konc. pfi teplotfi 40-50-C a na 
se vzniflay rortok udrlu je 6-7 hodin. Tep 

, iota se zvVl •» 90-95 «C a po l**^ 6 ™ 
LhfWamC ua teto teplotfi se ocWadl na 
75^. Prtkape se 240 mi vody pTlCemf se 
teplota udtftiie na 80 *C. OchdadI sena 25 L 
a vyloufieny dimetylpyrazolantron se odlU- 

| rrujena Wtf-PromyJaae^odDtt doaj^Al- 
nl reakce a su51 ve vakuu pfl 100*C. 
V^tfiiek ]e 19,8 g 99% produktu. 
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Zpftsob pripravy 5,8-dIxnetylpyrazolairitro* 
nu vzorce 
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T PATENT U 

vyanaCan? tlm, ie 5,B-dtinetyl-l-amino^ra- 
chlncn se diaaotuje dustfinanwn sodnfm v 
proGtfedl kyseltny slrovS, vzmukld dlraronlovA 
sfil se redirkuje roztokem sif iCitanu sodnfeh j 
, v alkalickfem prostfedl a reduk&ii produkt 
se isaluje Jako S.a-dlroatylantrachlnon-l- 
-hydrazindfculfonan drasetaf, kter? se kon- 
ceotravanou kyseltaou siravou pfi 90—95 °C 
cyklisuje na S.B-dimetylpyraiolaintron. 
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Zptaob pflpravy 5,8-dUnetylpyrazolaimtrt>- 
nu vzorce 
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t PATENT 0 

vyanaCanf tlm, ie S.a-dimetyl-l-amlriowrtra- 
chLne-n *e diazoruje dusiffnanem sodmf m v 
proatf edl kyseliny strovS, vznilklA dliaroniova 
sftl se redu'kuje iaztokem stf ICiiami sodnfeh 
, v alkadlck&n prostfedl a redufcfini produkt 
se isolule ]ako 5,8-diinatylantrachUioin-l- 
.hydrazinttoultonan drasetaf, kter? se kou- 
centravanou kyselinou slravou pf 1 90-95 C 
cyklisuje na 5,8-dimetylpyra20lantron. 
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